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反丁烯二酸单酯的合成与表征 3
陈素艳 1, 2
(1集美大学生物工程学院 ,福建 厦门 361021; 2厦门大学化学化工学院 ,福建 厦门 361005)
摘　要 :以顺丁烯二酸酐和醇为原料 ,经过单酯化和异构化两步得到一系列的反丁烯二酸单酯 ; FT/ IR 和 NMR表征结果表明 ,
反丁烯二酸单酯的结构与理论预测一致。
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Abstract: Trans - butenedioic acid monoester was synthesized by esterification of trans - but - enedioic acid with al2
cohol. The result of NMR and FT/ IR showed that all the characterization data were consistent with the expected composi2
tions and structures.
Key words: trans - butenedioic acid monoester; synthesis; characterization
　　　　　　　　　　　　　
3 基金项目 :福建省自然科学基金计划资助项目 (项目编号 : 2006J0262) ,厦门市科技项目 (项目编号 : 3502Z20073027)。
作者简介 :陈素艳 (1971 - ) ,女 ,福建省漳州市人 ,在职硕士 ,实验师。E - mail: sychen@ jmu. edu. cn
世界上直接使用的食品添加剂已有 4000多种 ,防腐抗菌剂即





团α,β -不饱和羰基母体结构的抗菌剂 [2 ] ,它们的特点是杀菌谱
广、对其它生物毒性低、环境相容性好。抑菌能力大于其它有机酸
及其盐类 ,且在 pH值 3～8之间均具有良好的抑杀菌作用 ,具升
华特性 ,使用方便 ,无残毒 ,生产成本低 ,价格便宜等特点 ,是目前
饲料、谷物较为理想的防霉抗菌剂 [3 ]。反丁烯二酸酯类的合成方
法已有文献报道 [ 4 - 8 ] , 本文在上述研究的基础上 ,合成一系列类





顺丁烯二酸酐 (AR,中国医药集团上海化学试剂公司 ) ;甲
醇、乙醇、丁醇、辛醇、苯甲醇、苯乙醇、苯丙醇 (AR,上海试剂总
厂 ) ;氯化铝 (AR,汕头市西陇化工厂 ) ;石油醚 (AR,天津市化学
试剂三厂 ) ;溴化钾 ( GR,北京化工厂 ) ;氢氧化钠 (AR,上海试剂
总厂 ) ;盐酸 (AR,上海试剂总厂 )。甲苯 (AR,上海试剂总厂 )。
1. 1. 2　仪器
电磁加热搅拌器 (JB - 90 - 2,上海跃华医疗器械厂 )、数字
熔点仪 (WRS - 1B, 上海精密科学仪器有限公司 )、NMR 谱仪










1. 2. 1　反丁烯二酸单酯的合成 [ 4 - 9 ] :
顺丁烯二酸酐和醇以 1. 1ζ 1的物质的量之比加热反应 ,反
应温度与反应时间视所用原料品种不同而有所变化 ,一般反应
温度控制在醇的回流温度下 ,反应时间约 0. 5～2 h。然后加入
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异构剂 A lCl3 异构 1～2h,再加甲苯回流 1h左右。趁热过滤 ,滤
液蒸去溶剂得到粗产品。粗产品加适量 2mol·L - 1 NaOH溶液




(2)红外光谱法 [ 12 ]
(3)核磁共振法 [ 13 ]
2　实验结果与讨论
2. 1　反丁烯二酸单酯的熔点





实验值 文献值 [ 14 ]
MMF 白色晶体 145. 5 - 145. 8 144 - 145
MEF 白色晶体 66. 2 - 67. 0 64. 0 - 67
MBF 白色晶体 41. 9 - 43. 0 45. 0 - 46. 0
MOF 白色晶体 65. 0 - 65. 4 65. 0 - 65. 5
MPMF 白色晶体 117. 0 - 117. 7 120. 98
MPEF 白色晶体 74. 6 - 75. 6 -
MPPF 白色晶体 6612 - 6618 -






与文献值 [ 14 ]很接近 ,熔程小 ,初步说明产品的纯度较高。
2. 2　反丁烯二酸单酯的红外光谱图
红外光谱法是鉴定物质结构及其所含官能团的方法之一 [13 ] ,












—,吸收波数约为 1720cm - 1 , 1690cm - 1的结构等信息。采用 1. 2.




MMF: 3422 cm - 1 ( - COOH中νO - H) , 3081cm - 1 (νC = C - H) ,
1723cm - 1 (酯中 νC = O ) , 1689 cm - 1 ( - COOH 中 νC =
O) , 1631cm - 1 (νC = C) , 1436cm - 1 (δO - H ) , 1327 cm - 1
( - COOH中νC - O ) , 1175cm - 1 (νC - O - C) , 997cm - 1
(δC = C - H) , 912cm - 1 (γ - OH)。
MEF: 3427 cm - 1 ( - COOH中νO - H ) , 3069cm - 1 (νC = C - H ) ,
1721cm - 1 (酯中νC = O ) , 1696cm - 1 ( - COOH中 ν - C =
O) , 1638cm - 1 (νC = C) , 1433cm - 1 (δO - H ) , 1312cm - 1 ( -
COOH中νC - O) , 1176 cm - 1 (νC - O - C) , 992cm - 1 (δC =
C - H) , 922cm - 1 (γ - OH)。
MBF : 3443 cm - 1 ( - COOH 中 νO - H ) , 3085cm - 1 (νC = C -
H) , 2970 cm - 1 (νC - H ) , 1725 cm - 1 (酯中 νC = O ) ,
1706 cm - 1 (ν C = O ) , 1635 cm - 1 (νC = C) , 1409 cm - 1
(δO - H ) , 1306 cm - 1 ( - COOH中νC - O ) , 1176 cm - 1
(νC - O - C) , 974 cm - 1 (δC = C - H ) , 914cm - 1 (γ -
OH)。
MOF: 3444cm - 1 ( - COOH中 νO - H ) , 3086cm - 1 (νC = C - H ) ,
2923cm - 1 (νC - H ) , 1725cm - 1 (酯中 νC = O ) , 1680cm - 1
( - COOH中νC = O ) , 1626cm - 1 (νC = C) , 1450cm - 1 (δO
- H) , 1 314cm - 1 ( - COOH中νC - O ) , 1163 cm - 1 (νC -
O - C) , 988 cm - 1 (δC = C - H) , 925 cm - 1δ(γ - OH)。
MPMF: 3422 cm - 1 ( - COOH中 νO - H ) , 3070 cm - 1 (νC = C -
H ) , 1712 cm - 1 (酯中νC =O) , 1698cm - 1 ( - COOH中νC
=O) , 1637cm - 1 (νC = C) , 1495 cm - 1 (苯环 νC = C) ,
1458 (δCH2 ) , 1308 cm
- 1 ( - COOH 中 δC - O ) , 1163
cm - 1 (νC - O - C) , 959 cm - 1 (δOH) , 765 cm - 1 (芳烃中
δC - H)。
MPEF: 3421 cm - 1 ( - COOH中 νO - H ) , 3075 cm - 1 (νC = C -
H) , 1717 cm - 1 (酯中νC = O ) , 1694 cm - 1 ( - COOH中
νC =O) , 1637 cm - 1 (νC = C) , 1493 cm - 1 (苯环 νC =
C) , 1434 cm - 1 (δCH2 ) , 1305cm
- 1 ( - COOH中δC - O) ,
1174 cm - 1 (νC - O - C ) , 988 cm - 1 (δC = C - H ) ,
751cm - 1 (芳烃中δC - H)。
MPPF: 3423 cm - 1 ( - COOH中 νO - H ) , 3076 cm - 1 (νC = C -
H) , 1716 cm - 1 (酯中νC = O ) , 1695 cm - 1 ( - COOH中
νC =O) , 1635 cm - 1 (νC = C) , 1494 cm - 1 (苯环νC = C) ,
1443 cm - 1 (δCH2 ) , 1306 cm
- 1 ( - COOH 中 δC - O ) ,




可提供比红外光谱和紫外光谱更为详细清楚的信息 [ 14 ]。典型的









子数与结构预测相同。反丁烯二酸单酯的 13 C NMR中 ,碳原子
的数目与结构预测相同 ,且化学位移也与结构预测相近。图谱
基本无杂峰 ,说明得到的反丁烯二酸单酯纯度较高。
MMF: 　白色晶体 , mp: 145. 5℃～145. 8℃,产率为 79. 8 %
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; 1 H NMR ( 400 MHz, CDCl3 , δ/ppm relative to
TMS) 谱图中 δ: 6. 846 - 6. 972 ( q, 2H, CH =
CH) , 31836 ( s, 3H, - CH3 ) ;
13 C NMR ( 400MHz,
CDCl3 , δ/ppm relative to TMS ) δ: 1691460,
1651109, 135121, 1321821, 521483。
图 3　反丁烯二酸单酯的典型 1 H NMR谱图 ( [MMF ] )
MEF: 　白色晶体 , mp: 6612℃～6710℃,产率为 6312 % ; 1 H
NMR (400 MHz, CDCl3 ,δ/ppm relative to TMS)δ: 61835
- 61966 ( q, 2H, CH = CH ) , 41257 - 41311 ( t, 2H, -
CH2 ) , 11318 - 11354 ( t, 3H, - CH3 ) ;
13 C NMR
(400MHz, CDCl3 ,δ/ppm relative to TMS) δ: 1691687,
1641647, 1351787, 1321515, 611591, 141074。
MBF: 　白色晶体 , mp: 4510℃～4610℃, 产率为 4215 % ; 1 H
NMR (400 MHz, CDCl3 ,δ/ppm relative to TMS)δ: 61839
- 61981 ( q, 2H, CH = CH ) , 41220 - 41253 ( t, 2H, -
CH2 ) , 11654 - 11709 ( q, 2H, - CH2 ) , 11397 - 11453
( q, 2H, - CH2 ) , 01943 - 01981 ( t, 3H, - CH3 ) ;
13 C
NMR ( 400MHz, CDCl 3, δ/ppm relative to TMS ) δ:
1701197, 1641836, 1351817, 1321637, 651517, 301467,
191078, 131654。
MOF: 　白色晶体 , mp: 6510℃～6514 ℃, 产率为 6119% ; 1 H
NMR ( 400 MHz, CDCl3 , δ/ppm relative to TMS) δ:
61828 - 61966 ( q, 2H, CH = CH) , 41195 - 41229 ( t, 2H,
CH2 - ) , 1167 - 11707 ( t, 2H, - CH2 ) , 1127 - 1135
(m, 10H, - CH2 ) , 01869 - 01903 ( t, 3H, - CH3 ) ;
13 C
NMR ( 400MHz, CDCl3 , δ/ppm relative to TMS ) δ:
1691414, 1641774, 1351833, 1321187, 661797,
311785, 291178, 281404, 251882, 221658, 141113。
MPMF: 　白色晶体 , mp: 11710℃～11717 ℃,产率为 6817 % ; 1 H
NMR ( 400 MHz, CDCl3 , δ/ppm relative to TMS) δ:
71358 - 71279 (m, 5H, ) , 61888 - 71001 ( q, 2H,
CH = CH) , 51250 ( s, 1 H, - CH2 ) ;
13 C NMR (400MHz,
CDCl3 , δ/ppm relative to TMS) δ: 1691892, 1641493,
1351499, 1331049, 1281723, 1281449, 671371。
MPEF: 　白色晶体 , mp: 11016℃～11113 ℃,产率为 4912 %; 1 H
NMR ( 400 MHz, CDCl3 , δ/ppm relative to TMS) δ:
71324 - 71225 (m, 5H, ) , 61805 - 61943 (q, 2H, CH =
CH) , 41418 - 41445 (m, 2H, - CH2 ) , 21991 - 31025
(m, 2H, - CH2 ) ;
13 C NMR ( 400MHz, CDCl3 ,δ/ppm
relative to TMS ) δ: 1691126, 1641539, 1371302,
1361492, 1321660, 1281883, 1281597, 126147,
651961, 341429。
MPPF: 　白色晶体 , mp: 6612℃～6618℃,产率为 4811 % ; 1 H
NMR ( 400 MHz, CDCl3 ,δ/ppm relative to TMS) δ:
71179 - 71297 (m, 5H, ) , 61843 - 61964 ( q, 2H, CH
= CH ) , 41224 - 41256 (m, 2H, - CH2 ) , 21744 -
11999 (m, 6H, - CH2 ) ;
13 C NMR (400MHz, CDCl3 ,δ/
ppm relative to TMS) δ: 1691429, 1641637, 1401823,
1351564, 1331563, 1321606, 1281487, 1281361,
1261115, 1261092, 641897, 321098, 291979。
3　结 　论
利用反丁烯二酸酐和醇通过两步反应合成了反丁烯二酸单
酯 , NMR、FT/ IR表征结果表明 ,反丁烯二酸单酯的结构与理论
预测一致 ,且谱图杂峰低 ,说明产品纯度较高。
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